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Creuset pour un dispositif de fabrication d'un bloc de materlau cristallin 
procede de fabrication 
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Domaine technique de I'inventlon 

L'invention concerne un creusel pour un dispositif de fabrication d'un bIoc.de 
materiau cristallin par cristallisation dirig^e. presentant des parois lat§rales et un 
fond. 



ttsA de la technique 

Les technologies classiques d'obtention de silicium solide multi-cristallln pour 
15 application photovoltaique trouvent leur limitation 

- 6conomiquement par le temps de cristallisation n§cessaire, M au volume et. 
a la hauteur du bloc en silicium, 

- techniquement par les performances des dispositifs semi-conducteurs, Ii6es 
a la longueur de diffusion des porteurs minoritaires, 

20 - par des croissances non-contr6lees lat^rales generant des partes matidres 
et n^cessltant un ^roOtage, 

- par la diffusion des impuret6s du creuset dans le silicium, ndcessitant un 

§croQtage. 

Afin d'apporter des ameliorations k ces limitations, des efforts considerables ont 
25 6t§ faits dans la conception des fours et la quality du materiau k solidifier. AinsI, 
la purification plasma et la conception de fours permettant une segregation des 
impuret6s metalliques. ont, certes, permis d'ameliorer les performances de 
cellules solaires ainsi obtenues, mais ont toujours trouv§ une limitation technico- 
6conomique dans le volume et la hauteur du bloc en silicium cristallis^. 
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La solidification du silicium k partir d'un bain de silicium liquide, est obtenue 
typiquement par cristallisation dirigee, c'est-a-dire par migration d'un front de 
solidification (interface sollde/liqulde) k partir d'une partie initialement solidlfi^e, 

5 notamment un germe ou une premiere couche cristalllsee par refroldlssement 
local. Ainsi, le bloc de silicium sollde croTt progresslvement en se noumssant du 
bain liquide. Les deux precedes classlquement utilises sont le proc6d6 de 
Czochralski, le precede de Bridgman ou leurs variantes. Selon le precede de 
Czochralski, un germe, souvent oriente par rapport a un axe crlstallin du silicium 

10 solide, est tremp§ dans le bain fondu pour §tre remcnte lentement. Le bain de 
silicium liquide et le gradient thermique restent alors immobiles, tandis que selon 
le precede de type Bridgman, on d^place le bain par rapport au gradient 
thermique, ou bien le gradient thermique par rapport au bain. 

15 La presente invention concerne le precede de Bridgman. Comme repr^sentd k 
la figure 1 , un recipient contenant le silicium est classiquement constitue par un 
• creuset 1 mouI§ en quartz, dispose dans un boTtier Isolant 2 en mat^riau isolant. 
Un gradient thermique est cre6 entre des moyens de chauffage 3, disposes a la 
partie sup6rieure du boTtier Isolant 2, et des moyens de refroldlssement 4, 

20 disposes a la partie lnf§rieure du boTtier isolant 2. Le silicium solide 5, obtenu k 
partir du silicium liquide 6, pr§sente souvent des inhomog6n6it6s, par exemple 
une structure en fines particules (« microgrit ») n'ayant pas atteint la taille 
critique du germe de cristallisation et se trouvant sous forme d'amas, ce qui 
r^duit la longueur de diffusion des porteurs minoritalres. Un autre probleme est 

25 la creation de poches liquides, due aux p4riodes critiques de fin de 
cristallisation, ph^nomene d6sastreux bien cdnnu de I'homme de I'art, De plus, 
les surfaces Isothemnes dans le silicium ne presentent pas des plans paralleles, 
ce qui d^t^riore Sgalement la quality du silicium solide obtenu. 
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Objet de I'invention 

L'Invention a pour but de rem^dier a ces inconv6nients et, en particuller, un 
5 dispositif et un proc6d§ de fabrication d'un bloc de mat^riau cristallin par 
cristallisation dlrig6e, permettant d'obtenir, en particulier, du sllicium multl- 
oristallin suffisamment pur pour des applications photovoItaTques, tout en 
r^duisant les couts de la fabrication. 

10 Selon rinventlon, ce but est atteint par le fait que, parallelement a un axe 
sensiblement perpendiculaire au fond, le fond du creuset a des propriet^s de 
transfer! themnique tres sup^rieures h celles des parols Iat6rales du creuset. 

Selon un d6veloppement de I'invention, le fond est transparent au rayonnement 
15 infrarouge, les parois laterales etant opaques au rayonnement infrarouge. 

Selon un mode de realisation pr^ferentiel, le fond est en silice amorphe, les 
parols laterales etant en c^ramique de quartz opaque. 

20 Selon un autre developpement de I'invention, le creuset est en graphite. 

Selon un mode de realisation preterentiel, le creuset comporte au molns un 
rev§tement sur au moins une face des parois laterales, 

25 L'inventlon a egalement pour but un dispositif de fabrication d'un bloc de 
materiau cristallin par cristallisation dirigee, comportant un creuset dispose dans 
un boTtier isolant entre des moyens de chauffage et des moyens de 
refroidlssement, et comportant un feutre de graphite, dispose entre le fond du 
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creuset et les moyens de refrordissement, et des moyens de compression du 
feutre de graphite pendant la solidification du materlau cristallin. 

L'invention a egalement pour but un precede de fabrication d'un bloc de 
5 materiau cristallin par crista! lisation dirig§e utilisant un disposltif selon 
l'invention, de manidre k definir dans le creuset un gradient thermique compris 
entre S^'C/cm et SO^^C/cm, 

10 Description sommaire des dessins 

D'autres avantages et caract6ristiques ressortiront plus clairement de la^^ 
description qui va suivre de modes particuliers de realisation de l'invention 
donnes k titre d'exemples non limitatifs et repr^sentes aux dessins annexes, • 
15 dians lesquels : 

La figure 1 montre un dispositif de fabrication d'un bloc de materiau cristallfri par 
cristallisation dirigee selon Tart anterieur. 

La figure 2 montre un dispositif selon l'invention comportant un creuset selon 
20 rinvention- 

Description de modes particuliers de realisation 

25 Le dispositif de fabrication d'un bloc de materiau cristallin par cristallisation 
dirigee, representee k la figure 2, comporte un boTtler isolant 2 et un creuset 
dont le fond 7 a des proprietes de transfert thermique, paralldlement k un axe 
senslblement perpendlculaire au fond 7, trds sup^rleures k celles des parois 
Iat6rales 8 du creuset. Les propri§tes de transfert thermique englobent, d'une 
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part. la conductivite thermique du materiau et. d'autre part, son coefficient de 
transmission du rayonnement infrarouge. Des moyens de chauffage 3 et des 
moyens de refroldissement 4 sont respectivement constltues par une resistance 
chauffante dispos6e au-dessus du creuset. dans le bottler isolant 2 et par un 
6changeur de chaleur. dispose sous le creuset. dans le bottler isolant 2. La 
resistance chauffante et l'6changeur de chaleur sont sufflsamment larges pour 
couvrir completement le creuset. 

Par la suite, plusieurs modes de realisation particuliers sont d6crits en reference 
h la fabrication d'un bloc de silicium. Cependant. I'invention s'applique d. tout 
type de materiau cristallin. 

Dans un mode de realisation particulier. le fond 7 du creuset est transparent au 
rayonnement infrarouge. tandis que les parois lat^rales 8 sont opaques au 
rayonnement infrarouge. Un tel creuset peut §tre constitu6 d'un fond 7 en silice 
amorphe et de parois laterales 8 en ceramique de quartz opaque. Ainsi. le 
rayonnement infrarouge. §mis par le silicium solide 5 contenu dans le creuset. 
est transmis k I'echangeur 4 de chaleur h travers la silice amorphe transparente. 
ce qui permet d'^vacuer la chaleur du silicium solide 5 et d'^tablir dans le 
creuset un gradient thermique d'au moins 8-C/cm. En effet. un gradient 
thermique predetermine necessite une evacuation de chaleur efficace. 
proportionnelle au gradient thermique. L'opacite des parois laterales 8. par 
centre, empeche I'echange de rayonnement infrarouge par I'intermediaire des 
parois. qui entratnerait la convection du silicium liquide. Ainsl. les surfaces 
isothermes sont sensiblement planes et parallels et. par consequent, le front 
de solidification est egalement sensiblement plan, paralieiement au fond 7 du 
creuset. 



II est noter que les conductlvlt^s thermiques de la silice amorphe, d'une part, 
et de la ceramlque de quartz opaque, d'autre part, sont pratiquement du meme 
ordre, environ 2 W/(m°C). La difference de transfert thermique est alors 
uniquement due k la transparence au rayonnement Infrarouge. 

Lors de la cristalllsatlon du sillclum, I'^paisseur de la phase solide augmente, de 
mani§re a ce que le front de solidification progresse vers le haut en s'^lolgnant 
du fond de creuset. La temperature de fusion de sllicium 6tant de 1410°C, la 
surface isotherms de 141 O^C s'eloigne alors du fond du creuset, ce qui conduit 
h une diminution de la temperature au fond du creuset au cours du proced^ de 
cristallisation. Or, la puissance emise par rayonnement par un corps quelconque 
diminue fortement avec la temperature. 

Afin que la puissance thennlque evacuee par les moyens de refroidissement 4 
reste serisiblement constante pendant la duree de solidification, oh peut Integrep: 
dans le dispositif un feutre de graphite 9 (figure 2), dispose entre le fond du 
creuset et les moyens de refroidissement 4, et des moyens 1 0 de compression: 
du feutre de graphite pendant la solidification du sllicium. Sur la figure 2, les 
moyens de refroidissement 4 et le feutre de graphite 9 sont disposes entre les 
moyens 1 0 de compression et le creuset, de maniere k ce que les moyens de 
compression 1 0 exercent une pression centre le creuset et les moyens de 
refroidissement. Ainsi, I'epalsseur du feutre de graphite 9 diminue et sa 
conductivite thermique augmente. Le transfert thermique par conductivite du 
feutre de graphite 9 peut alors etre contrdle par les moyens de compression 10. 
Au cours du precede de solidification, la force de compression peut etre 
augmentee progressivement pour compenser la diminution du transfert 
thermique par rayonnement k travers le fond du creuset. Par consequent, lors 
du precede de solidification, le gradient thermique dans le creuset peut §tre 
contrSie et maintenu k une valeur comprise entre S-C/cm et SO^C/cm, et de 
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preference entre WCfcm et 20^C/cm. L'epaisseur du feutre de graphite non- 
comprim^ est de 5mm, tandis que son epaisseur est de 3,5 mm sous 
compression. 

5 Uechangeur de chaleur comporte typiquement un circuit de fiuide caloporteur, 
par exemple de Thuile de synthase ayant une temperature inferieure a 300''C. 
Avec un fiuide fonctionnant a haute temperature, par exemple un gaz sous 
pressjon, par exemple de Thulium, 11 est possible de faire varier la temperature 
du fiuide caloporteur de maniere contrdlee, afin d'assurer que la puissance 

10 evacu6e reste constante pendant la duree de solidification. 

Dans un autre mode de realisation particulier, le materiau du creuset peut avoir 
des proprietes anisotropes de conduction thermique. Par exemple, le creuset 
peut etre en graphite. Le graphite ayant des proprietes fortement anisotropes, 

15 dues a sa structure cristalline, on peut notamment realiser un creuset, dont le 
fond et les parois lat^rales sont constitues par des plaques de graphite ayant 
une conductivity thermique faible dans le plan des plaques et eiev^e dans une 
direction perpendiculaire au plan. Ainsr, T^nergie thermique du silicium est 
transmise a T^changeur de chaleur par conduction h travers le fond 7, tandis 

20 que la conduction thermique dans les parois laterales est tres faible, 
parallelement k un axe sensiblement perpendiculaire au fond. Ce mode de 
realisation permet egalement d'etablir un gradient thermique d'au moins S^'C/cm 
et de realiser un front de solidification sensiblement plan. 

25 Dans un mode de realisation prdferentiel, le creuset comporte un revetement 1 1 
sur une face Interne el/ou une face externe des parois laterales, ce qui permet 
de modifier les proprietes de transferl thermique des parois laterales. En effet, 
un depot de nitrure de silicium sur la face interne des parois laterales 8, par 
exemple, permet de diminuer remissivite des parois laterales 8 et ainsi, de 
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reduire le transfer! thermique par rayonnement, Un revetement comportant un 
materiau reflechissant, par exemple du platine, dispose sur la face externa des 
parols lat^rales 8, permet 6galement de diminuer le transfert thermique a travers 
les parois lat^rales 8. 

Selon un exemple num^rique, un creuset carr6 de c6t6 de 450mm et de hauteur 
de 250mm est rempli de 50,6 litres de silicium llquide, ce qui correspond ^128 
kg de silicium, Typiquement, I'^paisseur des parois laterales du creuset est de 
10mm et I'epaisseur du fond du creuset est de 10 mm. La cristallisation 
s'effectue avantageusement h. une Vitesse d^termin§e de 20mm/h et dure, par 
consequent, 12 heures et 30 minutes. La difference de temperature Initiate entre 
le haut et le bas du creuset est de 375''C, ce qui correspond k un gradieht 
themiique de IS'C/cm dans la phase llquide. La puissance Pj dissip^e par effet 
Joule dans la resistance de chauffage est essentlellement r^cuperee. au niveau 
de rechangeur de chaleur situ§ sous le creuset, en negligeant ies. pertes 
thermlques transmises par le bottler isolant 2 vers I'exterieur. En plus de la 
puissance Pj, une puissance Pl, restituee lors de la cristallisation par la chaleur 
latente de la transition liquide/solide, est recuper§e au niveau de I'echangeur de 
chaleur. La puissance Pj, dependant du gradient thermique dans la phase 
llquide et de la conductivity du silicium llquide ( 56 W/(m''C) ), est de I'ordre de 
17 kW pour le disposltif consider^' dans I'exemple, tandis que la puissance Pl, 
dependant de la vltesse de cristallisation, est de I'ordre de 5 kW, la puissance 
evacuee dans I'echangeur etant alors de I'ordre de 22kW. En considerant un 
fond 7 de creuset completement transparent, une puissance thermique de 22kW 
peut §tre evacuee par rayonnement par un echangeur de chaleur maintenu a 
une temperature de 20°C, pour une temperature du silicium solide de 1150°C 
au fond du creuset, remissivite du silicium etant .d'envlron 50%. 
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L'invention permet une cristallisatlon contr6I6e de siiicium multi-cristallin. 
suffisamment pur pour des applications photovoltatques. a partir de siiicium 
m^tallurgique pr6-purifie. qui est beaucoup molns cher que le siiicium r^pondant 
aux exigences de la micro-^lectronique. usuellement utilise pour les applications 
photovoltaTques. L'invention permet §galement d'obtenir un bloc de siiicium 
muiti-cristallin d'une hauteur plus importante que la hauteur obtenue aveo les 
techniques connues et une plus grande efficacit6 des fluides utilises pour les 
moyens de refroidissement. Grace au gradient thermique comprls entre 8»C/cm 
et 30^C/cm. le front de solidification est mieux stabilise, la segregation des 
impuretes m§talliques est am6lioree et la tailie des grains cristallins est 
augmentee et. Ainsi. la longueur de diffusion des porteurs minoritaires et les 
performances des dispositifs photovoltaTques sont augmentees. 
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Revendications 



1. Creuset pour un disposltif de fabrication d'un bloc de materiau cristallln par 
cristallisation dirig^e. pr§sentant des parois lat^rales (8) et un fond (7). creuset 
caract6rls6 en ce que, paralldlement k un axe senslblement perpendiculaire au 
fond (7). le fond (7) a des propri^tds d© transfer! thermique trds superieures a 
celles des parois lat^rales (8). 

2. Creuset selon la revendlcation 1, caract6ris6 en ce que ie fond (7) est 
transparent au rayonnement infrarouge, les parois laterales (8). dtant opaques 
au rayonnement infrarouge. 

3. Creuset selon la revendicatfon 2. caract§ris4 en ce que le fond (7) est en 
since amorphe, les parois laterales (8) etant en ceramlque de quartz opaque. 

4. Creuset selon la revendlcation 1, caracterise en ce que le materia'u du 
creuset a des propri^tes anisotropes de conduction thermique. 

5. Creuset selon la revendlcation 4. caract^ris^ en ce que le creuset est en 
graphite.. 

6. Creuset selon I'une quelconque des revendications 1 h 5. caracterise en ce 
que le creuset comporte au moins un rev§tement (11) sur au moins une face 
des parois laterales (8). 

7. Creuset selon la revendlcation 6. caract6rls6 en ce que le mat^rlau du 
revetement (11) est choisi parnil le nitrure de siliclum et les mat^riaux 
r^flechlssants. 
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8. Dispositif de fabrication d'un bloc de mat^rlau cristallin par cristallisatlon 
dirig6e. comportant un creuset dispose dans un bottler Isolant (2) entre des 
moyens de chauffage (3) et des moyens de refroidissement (4), dispositif 
caracterise en ce que le creuset est un creuset selon I'une quelconque des 
revendications 1^7. 

9. Dispositif selon la revendlcatlon 8, caract6ris6 en ce qu'H comporte un feutre 
de graphite (9), dispose entre le fond (7) du creuset et les moyens de 
refroidissement (4), et des moyens de compression (10) pour comprimer le 
feutre de graphite (9) pendant la cristallisatlon du mat^rlau cristallin. 

10. Proc6d6 de fabrication d'un bloc de materiau cristallin par cristallisatlon 
dirig6©, caract6ris6 en ce qu'il utilise un dispositif seion I'une quelconque des 
revendications 8 et 9, de manidre k definir un gradient thermique comprls entre 
S^C/cm et 30°C/cm dans la phase llquide. 
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